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(57) Abstract 

A method for preparing a material for medical or veterinary use by uniformly mixing a thermoplastic polymer, preferably 
polyetheretherketone (PEEK), at least with tricalcium phosphate (Ca3(P0 4 )2). and injection or extrusion moulding the resulting mixture 
under conditions suitable for converting the tricalcium phosphate into calcium hydroxyapatite. The basic mixture preferably comprises 
a biocompatible metal oxide such as titanium dioxide (T1O2). The resulting material is useful for making endosseous implants or bone 
prostheses. 

(57) Abrege* 

Le proce*d6 d'obtenuon d'un matenau a usage m6dical ou vdtennaire consiste a m61anger de facon hornogene un polymere 
thermoplastique, de preference du polydther ethercetone (PEEK), au moins avec du phosphate tricalcique (Ca3 (P0 4 h), pu« a fairc subir 
au melange obtenu une operation de moulage type injection ou extrusion, dans des conditions adapters pour assurer la transformation dudit 
phosphate tricalcique en hydroxyapatite de calcium. Le melange de base comporte de preference un oxyde metallique biocompatible, genre 
dioxyde de titane (T1O2). Le materiau obtenu peut avantageusement etre utilise pour la realisation d'impiants endo-osseux ou de protheses 
osseuses. 
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PROCEDE D'OBTENTION D 1 UN MATERIAL] A USAGE MEDICAL 
OU VETERINA IRE , MATERIAU OBTENU ET SES APPLICATIONS. 

La presente invention concerne un procede 
d ! obtention d'un materiau a usage medical ou 
veterinaire destine en particulier, mais non 
exclusivement, a la realisation d f implants endo-osseux, 
notamment dentaires, ou a la realisation de protheses 
osseuses. L'invention concerne egalement le materiau 
obtenu par le procede ainsi que ses applications. 

De nombreux types de materiaux, metalliques ou 
plastiques, sont utilises dans le domaine medical ou 
veterinaire, pour le remplacemen t de structures 
biologiques (os en particulier) ou pour la fixation 
d'organes fonctionnels (implants dentaires ou 

au t r es . . . ) . 

Le choix du materiau est realise en fonction 
de ses carac ter is t iques s true turelles intrinseques 
et egalement en fonction de sa biocompa t i bi 1 i te , en 
terme d 1 integration ou , ce qui est mieux, en terme 
d 1 acceptation biologique. 

La presente invention a pour but de proposer 
un procede tres facile a mettre en oeuvre, peu couteux, 
et qui permet l'obtention d f un materiau qui combine 
de bonnes qualites mecaniques generales et une 
excellente biocompa tibilite en terme d ' acceptation 
biologique, susceptible de permettre une utilisation 
par ticulierement efficace dans les domaines medicaux 
et ve ter inaires . 

Un autre but de l'invention est de proposer un 
procede permettant l'obtention d'un materiau dont la 
constitution se rapproche de celle de.l'os. 

Le procede conforme a la presente invention 
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consiste a melanger de fa$on homogene un polymere 
t hermoplas ti que biocompatible avec du phosphate 
tricalcique (^ a 3 ^^4)2^* ^ e melange obtenu subi 
ensuite une operation de moulage type injection ou 
extrusion, dans des conditions adaptees 

(temperature et pression notamment) pour assurer la 
transformation du phosphate tricalcique en 

hydroxyapati te de calcium (Ca 5 (P0 4 ) 3 0H). 

La transformation lors de l'operation de moulage 
s'ef fectue selon la reaction suivante : 

5 Ca 3 (P0 4 ) 2 + 3 H 2 0 3 Ca 5 (P0 A ) 3 OH + H 3 PO^ 

La presence d 1 hydr oxyapa ti te de calcium permet 
au materiau moule de se rapprocher de la composition 
naturelle de 1 1 os afin de renforcer sa 

biocompatibilite. 

En plus de 1 1 hydroxyapati te de calcium forme a partir 
du phosphate tricalcique, on peut prevoir d f en rajouter 
une petite proportion dans le melange de base, avant 
moulage . 

La reaction ci-dessus s'effectue de fa$on 
partielle et le materiau final moule contient du 
phosphate tricalcique residuel. 

Le phosphate tricalcique est 1 'un des composes 
biologique de base pour la formation d 1 hydroxyapati te 
de calcium ; il a egalement une fonction cicatrisante 
et il est resorbable. 

L'acide or thophosphor ique (H 3 P0^) en nature 
est prescrit comme fixateur du calcium et comme 
acidifiant ; cette t herapeutique est peu active ; 
toutefois, elle connait actuellement un certain 
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renouveau par l'emploi de hautes doses de phosphates 
alcalins et de glycerophosphates dans les affections 
oil le metabolisrae du calcium est perturbe. L f acide 
or t hophosphor ique est un constituant fondamental des 
nucleotides ; un nucleotide est forme d'une base 
purique ou pyrimidique a laquelle est rattachee par 
un lien glucosidique un Sucre combine a une molecule 
d f acide phosphor iq ue . Le nucleotide est l'unite de 
base des acides nucleiques. Les acides nucleiques 
combines a une ou a plusieurs molecules de proteines 
produisent des nucleoproteines , qui constituent une 
partie importante des noyaux des cellules et se 
retrouvent aussi dans le cytoplasme. Ainsi, le 
phosphore est un element fondamental de la matiere 
vivante et de la biochimie. 

L'acide or thophosphor ique (H-j PO^, ) est issu du 
processus de transformation du phosphate tricalcique 
en hydroxyapati te de calcium ; ce produit est volatile 
mais il reste present dans le materiau final moule. 
Eventuellement , il peut etre ajoute dans le melange 
de base, avant moulage. 

Le polymere t hermoplastique biocompatible a une 
fonction de liant ; il est choisi en fonction de ses 
car acter is t iques physiques apres mise en forme* A titre 
d'exemple, on peut utiliser un polyether ethercetone, 
un polyether cetone, un polysulfone, un 

polytetraf luoro-e thylene f un polyether block amides 
ou un polyimide. 

Etant donne son module de YOUNG et ses 
carac ter istiques s true turel les interessantes qui se 
rapprochent de celles de l'os, on utilisera de 
preference le polyether ethercetone (PEEK), Le PEEK 
est un polymere semi-cr is tallin formee d'une chaine 
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lineaire aromatique basee sur la repetition d'unites 
suivantes: 



n 

Les caracter istiques de ce polymere sont 
developpees dans la brochure commerciale editee en 
1992 par la Societe ICI MATERIALS : "Victrex PEEK, 
the high temperature engineering thermoplastic- 
Properties and processing". 

En outre, la composition de base, avant moulage, 
peut avan tageusemen t coraporter un ou plusieurs agents 
susceptibles de favoriser la formation 

d ' hy dr oxya pa ti te de calcium et/ou susceptibles 
d f ameliorer la radio-opacite du melange moule. 
On peut ainsi ajouter un ou plusieurs oxydes 
metalliques biocompatibles choisis parrai les ceramiques 
genre dioxyde de titane (Ti0 2 ). dioxyde de zirconium 
(ZrOj)* ou oxyde d 'aluminium (A^O^). 

La fonction annexe desinf ectante du dioxyde de titane 
pourra etre un critere de choix important. 

Ces oxydes metalliques peuvent jouer un role 
de catalyseur dans la reaction chimique ; ils ont une 
masse molaire elevee qui permettra de renforcer la 
radio-opaci te du thermoplas tique . 

Le materiau selon 1 ' invention est mis en forme 
par moulage, type injection ou extrusion, d ! un melange 
homogene de cons t i t uan t s . Le materiel et les conditions 
de moulage sont adaptes a ce melange et notamment au 
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thermoplas ti que de base. 

Le melange homogene de depart contient du phosphate 
' tricalcique, compose apte a se transformer en 
hy droxyapati te de calcium au cours de 1 'operation de 
moulage, en liaison avec le malaxage de la vis et les 
montees en temperature et pression ; il peut 
egalement contenir de 1 ' hy dr oxyapa t i t e de calcium, 

sous forme de Ca io^ P0 4^6 0H 2 • ainsi qu'un ou plusieurs 
oxydes metalliques. 

Pour conserver un materiau moulable ayant 
la tenue et la resistance voulues, le polymere 
thermoplas tique represente au moins 65 % en poids du 
materiau final. D'autre part, pour apporter 
suf f isamment d'elements chimiques destines a favoriser 
1 1 integration biologique, les composants 

complementaires (phosphate tricalcique, hydroxyapatite 
de calcium et oxyde metallique (Ti0 2 )) represen teron t 
entre 10 et 35 % en poids du materiau final. 
Bien entendu, pour des applications par ticulieres , 
les proportions des materiaux en presence pourront 
etre dif f erentes. 

Un bon compromis, notamment en terme de 
caracteris tiques mecaniques (durete, resilience, 
comportement en traction, en flexion et en torsion) 
correspondra sensiblement a 80 % de polymere 
thermoplas tique et 20 % de composants complementaires. 
Exemples : 

Des melanges de base sont realises a partir de 
polyether ethercetone (PEEK), de dihydroxyapa ti te de 
calcium, de phosphate tricalcique (Ca 3 (P0^) 2 ) et de 
dioxyde de titane (Ti0 2 ). 

Un autre melange de base est realise a partir 
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de polyether ethercetone (PEEK), de phosphate 
tricalcique (Ca 3 (PO^) 2 ) et de dioxyde de titane (Ti0 2 ). 

Le PEEK se presente sous la forme d ! une poudre 
ou de granules (taille : environ 100 microns), 
distribues par la Societe THERTEC SA , 78370 PLAISIR- 
FRANCE ; la reference de PEEK utilisee est le "450 
G pf ,f ceci notamment pour sa presentation en terme 
de granulome t rie , afin d'optimiser le melange avec 
les autres cons t i tuan t s . 

Le d i hy d r ox y a pa t i te de calcium utilise est 
distribue par la SARL BIOLAND, 31100 TOULOUSE- 
FRANCE ; il se presente sous la forme d'une poudre 
blanche . 

Le phosphate tricalcique est disponible sous 
forme poudreuse (grains de taille voisine de 200 
microns) ; il est par exemple commercialise par la 
S.A. Cooperation Pharmaceu tique Fran^aise, 77020 MELUN- 
FRANCE. 

Le dioxyde de titane est egalement disponible 
sous la forme d'une poudre distribute par la S.A, 
Cooperation Pharmaceu tique Fran9aise 77020 MELUN- 
FRANCE. 

a ) Proportions 

Les composes ci-dessus sont presents dans les 
proportions suivantes : 

Melange 1 (10 % de charges) 

- PEEK : 90 % en poids 

- Ca^PO^^ : 4 % en poids 
-Ti02 * 4 X en poids 

- Ca 10 ( P0 4)6 0H 2 : 2 % en P° ids 
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Melange 2 (20 % de charges) 



- PEEK 

- Ca 3 (P0 4 ) 2 

- TiO„ 



- Ca 
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(P0 4)6 OH 2 



80 % en poids 

9 % en poids 

9 % en poids 

2 % en poids 



Melange 3 (30 % de charges) 



PEEK 

Ca 3 (P0 4 ) 2 



- TiO. 



" Ca 10< P0 4>6 0H 2 



70 % en poids 

14 % en poids 

14 % en poids 

2 % en poids 



Melange 4 (35 % de charges) 



- PEEK 



- Ca 3 (P 0/| ) 2 

- Ti0 2 

- Ca 10 (P0 4 ) 6 0H 2 

Melange 5 

- PEEK 

- Ca 3 (P0 4 ) 2 

- Ti0 o 



65 % en poids 
16,5 % en poids 
16,5 % en poids 
2 % en poids 



80 % en poids 
10 % en poids 

10 % en poids 



b) Malaxage 

Les constituants de chaque melange sont places 
dans un melangeur a turbine jusqu 'a obtention d f une 
parfaite homogeneisation. 

c ) Sechage 

Chaque melange homogene obtenu est seche dans 
une etuve a circulation d'air pendant 3 heures a 150°C. 

d ) Moulag e 
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L'operation de moulage est realisee sur presse 
a injecter type KR AUSS-MAFFEI f Modele 90-340-32, 
Societe KRAUSS MAFFEI FRANCE, 92632 GENNEVILLIERS - 



Les conditions de preparation du materiel et 
les conditions de moulage du melange correspondent 
a celles utilisees pour le PEEK pur, conf or mement a 
la brochure commerciale "ICI MATERIALS 1 ' presentee ci- 
a van t . 

Le PEEK etant un thermoplas tique semi-cristallin, 
il est necessaire de chauffer le moule, sinon la 
qualite de surface des pieces moulees en serait 
affectee. En effet, le voile de surface serait en phase 
amorphe et le coeur en phase cristalline ; si le moule 
etait trop froid, les pieces pourraient meme avoir 
un caractere totalement amorphe et les carac teristiques 
mecaniques chuteraient severement. 

La thermoregulation du moule est assuree par 
un rechauffeur d'huile permettant de le maintenir a 
une temperature de l'ordre de 160°C. Des moyens 
d'isolation limitent les dispersions thermiques et 
preservent les organes per ipheriques de la presse a 
injecter. Ces moyens peuvent se presenter sous la forme 
de plaques isolantes formees d'un complexe de fibres 
de verre. 

Pour les injections en serie, un vibreur sera 
a van tageusemen t fixe sur la tremie afin de favoriser 
l'ecoulement du melange. 

De fa9on generale, le moulage est realise a une 
temperature de l'ordre de 340 a 400°C et a une pression 
d'injection voisine de 70 a 140 MPa . 

Le moule peut etre conforme en fonction de la 



FRANCE. 
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piece que 1 'on desire obtenir, par exemple pour la 
realisation d'une prothese osseuse, notamment pour 
des applications orthopediques. On peut egalement 
obtenir un bloc de matiere que l'on va ensuite decouper 
ou usiner selon la forme desiree, pour un coniblement 
osseux ou un implant, type dentaire par exemple. Selon 
les applications envisagees, on pourra encore prevoir 
la realisation de filaments qui, apres tricotage ou 
tissage, seront utilises a titre de membrane de 
gainage, de protection ou de soutien. 

Resultats 

a ) Tests mecaniques 

- test de traction 

Ces tests ont ete realises sur une machine de 
traction INSTRON, Modele A302, Societe INSTRON S.A., 
78284 GUYANCOURT - FRANCE. 

Les eprouvettes utilisees ont une section de 
AO mm 2 et une longueur entre mors de 80 mm. On mesure 
les contraintes en fonction des pourcentages de 
deformation; les resultats apparaissent sur les courbes 
des figures 1 a 5 avec la deformation (%) en absisses 
et la contrainte fMPa) en ordonnees. 

- La figure 1 correspond a un test sur PEEK pur ; 

- La figure 2 correspond au test sur melange 1 ; 

- La figure 3 correspond au test sur melange 2 ; 

- La figure A correspond au test sur melange 3 et la 
figure 5 au test sur melange A. 

A partir des courbes obtenues, on determine le module 
tangent du materiau qui est la pente de la courbe a 
1 1 or igine . 

Les resultats apparaissent dans les tableaux ci- 
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dessous ou 



- E : module tangent 

- SgM : contrainte maximale 

- SgR : contrainte a la rupture 

- SgP : contrainte a la limite de proportionnalite 

- A : allongement maximal 

Peck pur 





;^E(MPa)\v;:- : 


Sg M(MPa) | 


s Sg R(MPa)^ 


*SgP(MPa)~ 


- ;^A(mm) •< 


Moycnne.v:;. 


2525 


95.7 


77.7 


38.9 


35,09 


Ecart-typc ; 'ii i .f 


66 


2.6 


3.3 


2.35 


11.27 



Melange a 10% 





E(MPa) V? 


mmmm 


gfSg R(MPa)ji 




:-VrA(mni);-#i' 




2577 


90,6 


70,8 


36,7 


12,16 


Ecart-lype : i 


126 


1.13 


1.13 


2.4 


0,78 



Melange a 20% 





, E(MPa) ; 


||5gM(MPi);i 








|Moycnne . ?/ 


2967 


90 


83 


35 


5.63 


|Ecart-<y,»c 


45 


O 


6.4 


0 


0,51 



Melanoe a 30% 





giEjCMPa).^ 


lSgM(iViPajt^ 


1:?SgR(MPa>;r 


:^SgP£MPa) a- 


V;*A(mm) 


|Moycnnc ; - : ">3--- 


3637 


76.2 




37.5 




[Ecart-typc 


47.5 


2.8 




2,5 


) 
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Melanee a 35% 





;f'E(MP»)^ 


SgM(MPa) 


»Q Sg R(MPa) 


SKP.(MPa) ; i 




Moycnnc .. ;, 


3G84 


75.7 




33.3 


2.11 


Ecart-typc ; ! 


35,3 


6.1 




2.4 


0,19 



Le PEEK pur et le melange a 10 % ont le comportement 
d ! un thermoplas tique viscoelas tique avec seuil. Le melange 
a 20 % a un comportement viscoelas tique sans seuil ; ceux 
a 30 % et 35 % ont un comportement fragile. 

En resume, plus la charge est importante, plus le 
compose resiste a la deformation mais plus il est cassant. 

- test de resilience 

Les essais de resilience ont ete effectues sur Mouton 

pendule CEAST, modele 6548, Societe ADAMEL LH0MARGY, 94203 

IVRY SUR SEINE - FRANCE. La methode choisie est celle 

du mouton pendule Charpy. L'objectif est de mesurer la 

2 

resistance aux chocs en Kj/m . 

La resistance aux chocs nous est donnee par la 

relation : R = E/S avec E = Energie absorbee et S = section 

2 

de l'eprouvette (40 mm ). 

Apres test on obtient les resultats suivants : 



% de clinrgc 


0 


10 


20 


30 


35 


E moy (J) 


30.8 


15,36 


3.39 


2.34 


1.61 


cC3rt-l)*pc dc E (J) 


4.8 




0,47 


0.11 


0.15 


R (kJ/m2) 


770 


459 


84.S 


58.45 


40.2 



avec E moy : energie absorbee lors du choc 

2 

R : resistance au choc en kJ/m 
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II apparait que plus la charge augmente dans le 
melange, moins ce dernier resiste aux chocs, Cette 
diminution est plus progressive de 20 a 35 % de charges, 
la chute des valeurs etant tres forte de 0 a 20 % de 
charges . 



- test de flexion 

La methode employee est la flexion vibratoire a 
trois liaisons encas t r emen t avec un balayage de la 
temperature, appelee "Dual Cantilever' 1 . Ces essais ont 
ete menes sur viscoelas ticimetre Rheome tries , type RSA 
II, Societe RHEOMETRICS FRANCE, 77436 MARNE LA VALLEE 
- FRANCE. 

Le but est de determiner le module de flexion E 1 
en fonction de la temperature. Le balayage permet entre 
autre de visualiser la temperature de transition vitreuse 
au-dessous de laquelle il est necessaire de rester lors 
de l'usinage. Elle est caracterisee par une chute du module 
de flexion. 

Le tableau suivant presente pour une temperature 
donnee la valeur du module de flexion E 1 pour une certaine 
charge du melange. 



% de charge 


temperature (°C) 


E' (MPa) 


0 


31 ,79 


3300 


10 


29,48 


2781 , 1 


20 


31 , 3 


3117,8 


30 


30, 68 


3865, 2 


35 


31 ,31 


3717 , 1 



On remarque une chute de la valeur du module 
pour le melange a 10 %, puis une progression constante 
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pour les charges suivantes avant une legere degradation 
pour le 35 %• 

- test de torsion 

On utilise une machine de traction INSTRON (modele 
4302, INSTRON S.A., 78284 GUYANCOURT - FRANCE) ainsi qu'un 
dispositif mecanique qui transforme le mouvement de 
traction en rotation. Ce dernier est adapte a l'aide d 1 un 
montage de precision en mecano-soude. On ramene ensuite 
les valeurs de la force et du deplacement a des valeurs 
de couple et d'angle. 

Le but est de determiner le module de cisaillement 
G, appele communement le module de COULOMB. 

Les tests sont menes sur des eprouvettes cylindriques 
de diametre 8 mm et de longueur 40 mm. 

Dans les tableaux de resultats ci-dessous : 
G : module de Coulomb 

Cmax : le couple maximal 
Cadm : le couple maximum admissible 
jj : limite angul a i r e / 1 ongueur 



Peek our 





;.G(MPa),: r 




vG Bdm(N.m) 


ji (°/mni) - 


Imoyctine , ' 


- 1190.5 • 


8.13 


3.17 


2.25 


ccait-iype' r : 


48,1 


0,13 


0.23 


0.1 
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G(MPa) 
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u (•) 
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1185 


7,18 


3,08 


2,34 
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57 


0,02 


0,12 


0,14 
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Melange a 20% 
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1475 


7,52 


3.33 


2,57 
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Melange a 30% 





rG(MPa) : 


C max(N.ni). 


^ padm(N.m) f 




moycnne %. ; 


1763 


8,75 


2.83 


1.9 
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58 


0.35 


0.31 
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Melancc a 35 


% 






;G(MPa) 


,Cmax(N.m)|5 
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'■x-v. v. ^ C ) v>^ . 


moycnne ! 


1738 


5.26 


2.28 


0.625 


<Scart-lypc=;" : '= ; . ; 


197.6 


1.13 


0.33 


0.26 



On observe que plus la charge est importante, t plus 
1 ' echan tillon est resistant face aux contraintes de 
torsion, Cependant, le module de cisaillement a 10 % n'est 
pas plus eleve que celui du PEEK pur, voire legerement 
plus faible ; d'autre part, le melange a 35 % est moins 
resistant que celui a 30 %. 

- test de durete 

On utilise la methode de durete BRINELL (mesure 
de I'empreinte laissee par 1 1 enf oncemen t d f une bille 
d'acier). Le test est effectue sur Durometre ISSER STEDT t 
modele Dia testor 2 RC , Societe C0NTR0LAB f 93400 ST OUEN 
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- FRANCE. 

Les mesures sont realisees avec deux 
normalisees differentes (15,625 et 31,25 
dispersions sont tres faibles. 

Les resultats sont indiques dans le tableau ci- 

dessous : 



pressions 
Kp). Les 



% de charge 


0 


10 


20 


30 


35 


duretd brineli 


26,4 


20,3 


r 25.8 


30,9 


33.3 




0,24 


0.54 


1.1 


0.79 


0.44 



On observe que plus la charge augmente, plus le 
materiau est dur, a l'exception du melange a 10 % qui 
se revele plus tendre que le PEEK pur. 

Ces differents resultats montrent que le melange 
a 20 % apparait comme un bon compromis mecanique ; il 
off re des caracter is tiques voisines de celles du PEEK 
pur et une resilience raisonnable. II est a la fois dur 
et ductile. 

b) test d'analyse chimique 

La figure 6 represente le spectre de diffraction X du 
melange 5, c'est-a-dire a base de PEEK (80 %), phosphate 
tricalcique (10 %) et dioxyde de titane (10 %) . 

La presence des pics reperes par le flechage montre 
la presence d f hyd roxya pa ti te de calcium dans le materiau 
moule . 

c ) validation experimentale 

Le materiau moule obtenu selon l'exemple ci-avant a ete 
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usine pour realiser un implant dentaire avec filetage 
et foret d'extremite, destine a etre visse dans la 
machoire. cet implant a ete pose au moyen d'un tournevis 
molete. A l'aide d'un bras de levier muni de jauges, le 
couple de vissage a ete porte a 1,2 Nm (alors que le couple 
de vissage maximal exerce par un praticien sur le tournevis 
est estime a 0,6 Nm). 

Apres retrait , 1 1 obser va tion de ces implants montre 
que les aretes du foret d'extremite ne presentent ni 
cassure ni usure flagrante. De plus, aucune deformation 
angulaire due au vissage n'a ete constatee. 

D f autre part, apres analyse, on constate une 
excellente acceptation biologique de l'implant par les 
cellules et les tissus humains. 
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- REVENDICATIONS - 
Procede d'obtention d'un materiau a usage medical 
ou veterinaire, caracterise en ce qu'il consiste a melanger 
de fa?on homogene un polymere thermoplas tique biocompatible 
au moins avec du phosphate tricalcique (Ca 3 (P0^) 2 ), 
puis a faire subir au melange obtenu une operation de 
moulage type injection ou extrusion, dans des conditions 
adaptees pour assurer la transformation dudit phosphate 
tricalcique en hydr oxya pa ti t e de calcium, 

2. - Procede selon la re vendica tion 1, caracterise 
en ce que le polymere t hermoplas t i que utilise consiste 
en du polyether ethercetone (PEEK). 

3- - Procede selon I'une quelconque des 
revendica tions 1 ou 2, caracterise en ce que le melange 
de base, avant moulage, comporte un ou plusieurs agents 
susceptibles de favoriser la formation d ' hydroxyapa t i te 
de calcium. 

4- - Procede selon I'une quelconque des 
revendica tions 1 a 3, caracterise en ce qu'il consiste 
a incorporer dans le melange de base, avant moulage, au 
moins une charge destinee a ameliorer la radio-opacite 
du melange moule . 

5 - - Procede selon I'une quelconque des 
revendications 1 a 4, caracterise en ce qu'il consiste 
a incorporer dans le melange de base, avant moulage, un 
ou plusieurs oxydes metalliques biocompatibles. 

6 - - Procede selon- la revendication 5, caracterise 
en ce que I'oxyde metallique utilise est Te dioxyde de 
titane (TiC> 2 ). 

7- - Procede selon I'une quelconque des 
revendications 1 a 6, caracterise en ce qu'il consiste 
a incorporer de 1 ' hydroxyapati te de calcium dans le melange 
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de base, avant moulage. 

8. - Procede selon l'une quelconque des » 
revendications 1 a 7, caracterise en ce qu'il consiste 

a faire subir une operation de moulage, type injection 
ou extrusion, a un melange homogene constitue de : 

- polyether ethercetone (PEEK) 

- phosphate tricalcique (Ca 3 (P0^) 2 ) 

- dioxyde de titane (Ti0 2 ). 

9. - Procede selon la re vendicat ion 8, caracterise 
en ce que le melange homogene de base est constitue 
de : 

- PEEK : 80 % en poids 

- Ca 3 (P0 4 ) 2 : 10 % en poids 

- Ti0 2 : 10 % en poids 

10. - Materiau a usage biologique ou medical obtenu 
par le procede selon l'une quelconque des revendications 
1 a 9. 

11. - Materiau selon la revendica tion 10 caracterise 
en ce qu'il comporte : 

- 65 a 90 % en poids de polymere thermoplastique , 

10 a 35 % en poids de composants complementaires , 
au moins en forme d 1 hydroxyapatite de calcium associe 
a du phosphate tricalcique et a de l T acide 
orthophosphorique. 

12. - Application du materiau selon l'une quelconque 
des revendications 10 ou 11 pour la realisation d'un 
implant endo-osseux, notamment dentaire. 

13. - Application du materiau selon l'une quelconque 
des revendications 11 ou 12 pour la realisation de 
protheses osseuses. 
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